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DE 1 168 588 (Summary) 

DE 1 168 588 discloses a process for the production of organophilic oxide 
pigments, hydroxide pigments and chromate pigments. For the production an 
aqueous suspension of the pigment is treated at a temperature between 40 and 70 
°C with an 1 to 4% aqueous solution of an alkali salt of an alkyl, aryl or alkylaryl 
sulfonic acid. Thereafter the pigment is separated from the mixture by adjusting the 
pH value to about 5 and dried at a temperature between 60 and 100°C. 

Suitable starting materials for the process are newly produced oxide pigments such 
as titanium dioxide, iron oxide, chrom oxide green, bauxite red, aluminia etc.. 



DE 542 803 (Summary) 

DE 542 803 describes the use of sulfonic acids of aromatic compounds with a high 
wetting power and the salts thereof as additive during the production or refinement of 
inorganic or organic pigments or coating colourings. The use of the sulfonic acids leads 
to a narrow distribution of the pigments. 

Suitable sulfonic acids are multinuclear aromatic or hydroaromatic sulfonic acids having 
side chains optionally open or closed, such as naphthalene sulfonic acid or other alky, 
aryl or alkylaryl derivates. 
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstel- 
lung von organophilen Oxyd-, Hydroxyd- und 
Chromatpigmenten. 

Es ist bekannt, daB es im FaUe der in der Lack- 
Industrie verwendeten Pigmente, so z. B. such im 
FaUe von Oxyd-, Hydioxyd- und Chromatpigmenten 
sehr wesenflich ist, daB die Oberflache des Pigments 
von apolaren oder nur wenig polaien Fliissigkeiten 
leicht benetzt wird. Das kann durch die sogenarmte 
Organophilisierung des Pigments crreicht wcrden, 
d.h. durch Erzeugung einer Schicht an der Ober- 
5Sche des Pigments, die fur die Oberflache eine 
dauerhafte Lipophilitat sichert. 

Zur Behandlung des Pigments ist das in der deut- 
schen Patentschrift 427 870 beschriebene Verfahren 
bekannt, nach welchem die ursprlingliche Dispersitat 
des Pigpients dadurch aufrechterhalten wird, daB 
man die Pigmente mit aus entsprechenden aJkaliscben 
Harziasungen oder Seifenlbsungen durch Ansauern 
ausgeschiedeneri Fettsauren oder Harzen bzw. Harz- 
sauren behandett, wodurch auf der Oberflache der 
Pigmentpartikel eine Schutzschicht ausgebildet wird, 
die wShrend des Trocknens die Aggregation der Par- 
tifcel verhindert, und sich spacer in dem organischen 
Medium lost 

< Im Falle von oxydisehen Pigmenten kann aber 
dieses Verfahren nicht vorteilhaft angewendet 
werden, da sich durch die Ausfallung aus der alka- 
lischen Losung bzw. Emulsion oder Suspension des 
Harzes oder der Fettsimre ein verhHItnismfiBig grober 
Uberzug an der Oberflache der ParhTcel bzw. zwi- 
schen den Partikeln ausbildet, der sich sp&er im or- 
ganischen Medium lost Diese Schicht sichert also 
nur eine mechaniscbe Schutzwirkung wahrend des 
Trocknens, organophilisiert aber nicht dauerhaft 

Es wurde gefunden, dafl obige Nachtefle ver- 
mieden werden, wenn man die wSfirige Suspension 
der fraghchen Pigmente bet exhohter Temperatur, 
vorzugsweise von 40 bis 70° C, mit einer ebenfaHs 
erwarmten, vorzugsweise auf 70 bis 80° C gebrach- 
ten, 1 bis 4°/dgcn waBrigen Losung eines Alkali- 
salzes von ABcyl-, Aryl- oder Alkylarylsulfosauren 
vermischt, wobei von diesem Salz 0,5 bis 5°/o be- 
rechnet auf das Trockengewicht des Pigments ange- 
wendet werden, worauf man das Pigment nach An* 
sauern der Mischung auf cinen pn-Wert von etwa 5 
von der waBrigen Phase trennt bei 60 bis 100° C 
trocknet und erforderiichenfaDs desinXegriert Die 
auf diese Weise erhaltenen organophilen Pigmente 
konnen in organischen Losungsmitteln. undLacken in 
einfacher Weise zu stabilen Suspensionen hoher Dis- 
persitat au^earbeitet werderL 
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Zum Organophilisieren der Pigmente sind die 
wasserlSsIichen und dektrotytisch gut dissoziieren- 
den Alkali- oder vorzugsweise die Ammonmrnsalze 

35 der AlkyK Aryt- oder Alkylarykulfosauren geeignst 
Diese Verbindungen liefern in waBriger Losung 
asymmetrisch polare Anjonen. 

Als Ausgangsstoffe des Verfahrens gemaB der 
Erfindung sind zweckmaBig frisch niedergeschlagene 

40 oder pyrogen hergestellte Oxyd- oder Oxyd-hydro- 
xyd-pigmente, wie z.B. Titandioxyd, rotes und gelbes 
Eisenoxyd, Chrornoxyd^run, Bauxftrot, Ahiminium- 
oxyd usw., feraer Chromatpigmente, wie z. B. Zank- 
chromat, Bleichroniat, basisches Bteichromat anzu- 

45 wenden. Diese Pigmente besitzen in waBriger Sus- 
pension eine positive Oberflachenladung und treten 
mit den nach der Erfindung zu verwendenden be- 
stimmten anionaktJven Oiganophih'sierungsmitteln in 
Ionenaustauschreaktion ein. Die Oberflachenbindung 

50 der adsorbierten, asymmetrisch polaren lonen wird 
mitteis der nachtragiichen Ansauerung, feraer durch 
die der FUtrierung nachfolgenden Trockntmg irre- 
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versibel gestaltet, wodurch cine an der OberflSche und unter Riihren bci 65 bis 70° C mit 500 g einer 

der Pigmente fixierte organophile Schicht entsteht. lVtigen Losung von isopropylnaphthalinsulfon- 

Dadurch wedsen selbst die trockenen Pigment- saurem Ammonium versetzt. Das hellgelbe Pigment 

kornchen gate organophile Eigenschaften auf. nimmt hierauf einen orangegelben Farbton an. Die 
Fur Chromatpigmente kann die bptimale Menge s Pigmentsuspension wird mittels Salzsaure auf 

da organophilisierenden Substanz durch Vor- p H = 5 gebracht, worauf sich die urspriingHche 

versuche besdmmt werden. Diese Menge ist von der chromgelbe Faroe wieder einsteHt. Das ausgeschie- 

Natur und dem Dispcrsitatsgrad des jeweiligen Pig- dene Pigment wird filtriert, einmal mit Wasser ge- 

ments abhangig. Sieiiegt etwa zwischen G\5 und waschen, bei 60 bis 100 c C wasserfrei getrocknet 
5 9 U des Pigmenttrockengewichts. Man verfMhrt der- io und in einem KoIIergang bomogenisiert. 

art, dafi man eine Serie von Pro ben von Pigment- Der Vorteil der isopropylnaphthalinsulfonsauren 

suspensionen herstellt, in dem man gleichc Pigment- Ammouumsalze gegcnUber den entsprechenden Na- 

mengen in gleichen Wassermengen suspendiert. triumsalzen besteht daiin, daB sich die Originalfarbe 

Diese Proben werden mit ansteigcnden Mengen der des Pigments beim Ansauem voIlstMndig wieder ein- 
in Wasser geldsten Sulfosauresalze versetzt. Die em- 15 stellt. Das entstehende NH 4 C1 wird beim Trockneo 

zelnen Proben werden gut durchgeschtittelt und abgetrieben. 

nach Ablauf einer bestimmten Zeit die Sediment- Ahnlich konnen organophile Pigmente aus Zink- 

volumina bestimmt Diejenige Menge, mil welcher das chroma t, Zinktetroxychromat, Bariumchromat und 

grdflte Sedimentvolumen entsteht, stellt das Optimum Strontiurachromat hergestellt werden. 
dar. Wcnn das betreffende Chromatpigment mit der so 

hierdurch ermitteften Menge der organophilisierenden Beispiel 3 

Substanz behandelt wird, so weist es die besten orga- Durch Vorversuche wurde emuttelt, daB ein Zink- 

nophilen Eigenschaften auf und kann am Ieichtesten, chromatpigment in wafiriger Suspension mit einem 

in feinster Dispersion, in organische Grundstoffe ein- l°/aigen Zusatz von benzolsulfosaurem Kalium das 

verieibt werden, worm es nicht abshzende, stabile 35 grdflte Sedimentvolumen ergibt. 500 g Zinkohromat 

Suspensionen bildet. werden in 2 1 Wasser suspendiert und unter Riihren 

Beim Organophilisieren verfdbrt man zweckmfiBig bei 65 bis 70° C mit 500 g einer l°/aigen LSsung von 

derart, daB in 100 Teilen Wasser etwa 10 bis benzolsulfosaurem Kalium versetzt. Das hellgelbe 

50 Tefle des Pigments suspendiert und die Suspen- Pigment nimmt hierauf einen orangegelben Farbton 

sion bei erboTiler Temperatur, vorzugsweise bei 40 30 an. Die Pigmentsuspension wird mittels Salzsaure 

bis 70° C mit einer ebenfaHs warmen, vorzugsweise auf p H = 5 eingestelrt, worauf sich die urspriingliche 

70 bis 80° C warmen, 1- bis 4%igen waBrigen L&- chromgelbe Faroe wieder einstellt. Das ausgescMe- 

sung der organophilisierenden Substanz vermischt dene Pigment wird fihriert, einmal mit Wasser ge- 

wird. Man verwendet, auf Grand der Vorversuche, waschen, bet 60 bis 100° C wasserfrei getrocknet 

0,5 bis 5*/o der Substanz, auf das Trockengewicht 35 und in einem KoIIergang homogenisiert. 

des Pigments berechnet Das sich ausscheidende Audi mit dieser Methode konnen organophile 

Pigment wird dann vom Wasser getrennt, bei 60 bis Pigmente aus Zinkchromat, Bariumchromat und 

100° C getrocknet und im Bedarfsfafl desintegriert. Strontiumchromat hergestellt werden. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren wird mit Hilfe Die nach Beispiel 1 oder 2 hergestellten organo- 

der folgenden Beispieie naher edautert 40 philen Pigmente konnen in apolaren oder schwach 

n^iQniPi 1 polaren organischen Medien und mit Bindemitteln, 

ueispiei 1 wie Oflackeo, Epoxyestem, Alkylharzeo, gut ver- 

500 g Titandioxyd werden in 2 1 Wasser bei 60° C wendet werden. Die nach Beispiel 3 hergestellten 

suspendiert und trierzu unter RUhren 1 1 einer waB- organophilen Pigmente konnen in organischen L6- 

rigen, l«/tigen Losung des Natriumsaizes der Dode- 43 sungsmittem polaren Charakters, wie z. B. Alko- 

cylsulfonsaure hinzugefugt Hierauf wird die Losung holen, Ketonen und Estcrn, und mit Lackbinde- 

unter Weiterriihren, mit Salzsaure auf p H — 5 einge- rmCteln, wie NfcrozeBulose, Spritlack, Arainopiast- 

steOt. Es bildet sich dann ein gut filtrierbarer Nieder- alkydharz, Ammoplastepoxydharz, Phenolplast- 

schlag, welcher filtriert, gegebenenfalls mit Wasser Epaxydharz bzw. deren Gemischen, gut genetzt bzw. 

gewaschen, bei 80 bis 100° C getrocknet und $0 darin suspendiert werden. 

scMieBIich in einem KoIIergang desintegriert wird. _ fc _ . 

Das erhalfene Pigment wird auf einer Dreiwalzen- Patentansprucne: 

miihle einmal vermahlen und ergibt eine EmaOfarbe, 1. Verfahren zur Herstellung von organophilen 

welche auch nach einem Jahr bodensatzfrei ist Oxyd-, Hydrozyd- und Chromatpigmente n durch 

Einem Zykhis von Wetterfestigkeitsproben unter- 55 BehandJung mit anion aktiven oberflSchenaktiven 

worfen, erweist sich ihre Stabilitatszeit als dreifach Verbindungen und Ansauern, dadurch gekenn- 

gegeniiber einem E m ail , welches aus dem unbehan- zeichnet, daB man das Pigment in Wasser suspen- 

deften Pigment hergestellt wurde. Auch die Auftrag- diert, die Suspension bei eihohter Temperatur, 

barkeit ist besser, der Glanz hSher und die Email- vorzugsweise von 40 bis 70° C mit einer eben- 

oberflache weist auch nach Sngerer Zeit keine 60 falls erwarmten, vorzugsweise auf 70 bis 80° C 

>kreidigen« Flecke auf. gebrachlen, 1 bis 4Voigen waBrigen Losung eines 

Beisoiel 7 Alkalisalzes von Alkyl-, Aryl- oder Alkylaryl- 

p e z sulfosauren vermischt, wobet von diesem Salz 0,5 

Durch Vorversuche wurde ennittelt, daB ein Blei- bis 5V«, berechnet auf das Trockengewicht des 

chromatpigment in waBriger Suspension mit einem 65 Pigments ange wendet werden, worauf man die 

IViigen Zusatz von isopror^lnaphmalmsulfonsaurem Mischung durch Ansauern auf einen p H -Wert von 

Ammonium das grSfite Sedimentvolumen ergibt. etwa 5 bringt und das skh ausscheidende Pig- 

500 g Bkicfaromat werden m 2 1 Wasser suspendiert mem von der waBrigen Phase trennt, bei 60 bis 
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versibel gestaltet, wodurch cine an der Oberflache und unter Rtthren bci 65 bis 70 c C mil 500 g einer 

der Pigmente fixierte organophile Schicht entsteht. lVtigen Losung von isop rapylnapfathal insulfon- 

Dadurch weisen selbst die trockenen Pigment- saurem Ammonium versetzt. Das hellgelbe Pigment 

komchen gute organophile JEigenschaften auf. nimmt hierauf einen orangegelben Farbton an. Die 
Fur Chromatpigmente kann die optimale Menge 5 Pigment suspension wind mittels Salzsaure auf 

der organophilisierenden Substanz durch Vor- p H = 5 gebracht, worauf sich die urspriingliche 

versuche bestimmt werden. Diese Menge ist von der chromgelbe Far be wieder einsteQt. Das ausgeschie- 

Natur und dem Dispersitatsgrad des jeweOIgen Pig- dene Pigment wird filtriert, einmal mit Wasser ge- 

ments abhangig. Sie liegt etwa zwischen 0,5 und waschen, bei 60 bis 100 C C wasserfrei getrocknet 
5% des Pigmenttrockengewicbts. Man verfahrt der- 10 und in einem KoUergang bomogenisiert. 

art, daB man eine Serie von Proben von Pigment- Der Vorteil der isopropylnaphthalinsulfonsauren 

suspensionen hersteDt, in dem man gleiche Pigment- Ammoniumsalze gegenUber den entsprechenden Na- 

mengen in gleichen Wassermengen suspendiert. triumsalzen besteht darin, daB sich die Origin alfarbe 

Diese Proben werden mit anstedgenden Mengen der des Pigments beim Ansauem vollstandig wieder ein- 
in Wasser gelosten Sulfosauresalze versetzt Die ein- 15 stellt Das entstehende NH 4 Cl wind beim Trockncn 

zelnen Proben werden gut durcbgeschuttelt und abgetrieben. 

nach Ablauf einer bestimmten Zeit die Sediment- Annlich kdnnen organophile Pigmente aus Zink- 

volumina bestimmt Diejemge Menge, mhwekher das chroma t, Zinktetroxychromat. Bariumchromat und 

groBte Sedimentvolumen entsteht, stellt das Optimum Strontiumchromat hergestellt werden. 
dar. Wcnn das betreflende Cbromatpigment mit der ao 

hierdurch ermitteJten Menge der organophilisierenden Beispiel 3 

Substanz behandelt wird, so weist es die besten orga- Durch Vorversuche wurde ermittelt, daB ein Zink- 

nophilen Eigcnschaften auf und kann am leichtesten, chromatpigraent in waBriger Suspension mit einem 

in feinster Dispersion, in organische Grundstoffe ein- l°/«igen Zusatz von benzolsulfosaurem Kalium das 

verieibt werden, worm es nicht absitzende, stabile 95 groBte Sedimentvolumen ergibt 500 g Zinkchromat 

Suspensionen bildet. werden in 2 1 Wasser suspendiert und unter Ruhren 

Beim Organophilisieren verfahrt man zweckmHfiig hei 65 his 70° C mh 500 g einer I'/oigen Lftsung von 

derart, daB in 100 Teilen Wasser etwa 10 bis benzolsulfosaurem Kalium versetzt. Das hellgelbe 

50Teile des Pigments suspendiert und die Suspcn- Pigment nimmt hierauf einen orangegelben Farbton 
sion bei erbdhter Temperatur, vorzugsweise bei 40 30 an Die Pigmentsu spension wird mittels Salzs&ure 

bis 70° C mit einer ebenfalls warmen, vorzugsweise auf p H = 5 eingestelft, worauf sich die urspriingliche 

70 bis 80° C warmen, 1- bis 4%igen wafirigen L6- chromgelbe Faroe wieder einstellt. Das ausgeschie- 

sung der organophilisierenden Substanz vermischt dene Pigment wird fihriert, einmal mit Wasser ge- 

wird. Man verwendet, auf Grand der Vorversuche, waschen, bei 60 bis 100° C wasserfrei getrocknet 

0,5 bis 5Vo der Substanz, auf das Trockengewicht 35 und in einem KoUergang homogenisiert. 

des Pigments berechnet Das sich ausscheidende Auch mit dieser Methode kdnnen organophile 

Pigment wird dann vom Wasser getrennt, bei 60 bis Pigmente aus Zinkchromat, Bariumchromat und 

100° C getrocknet und im Bedarfsfall desintegriert. Strontiumchromat hergestellt werden. 

Das erfindungsgemfiBe Vcrfahren wird mit Hilfe Die nach Beispiel 1 oder 2 hergestellten org«o- 

der fblgenden Beispiele nSher eriautert. 40 philen Pigmente kdnnen in apolaren oder senwach 

Beimipl 1 polaren organischen Medien und mit Bindemitteln, 

" 1 wie OHacken, Epoxyestern, Alkylharzen, gut ver- 

500 g Titandioxyd werden in 2 1 Wasser bei 60° C wendet werden. Die nach Beispiel 3 hergestellten 

suspendiert und hierzu unter RUhren 1 1 einer waB- organ ophilen Pigmente kdnnen in organischen L6- 

rigen, l°/tigen Losung des Natriumsalzes der Dode- 45 sungsmitteln polaren Charakters, wie z. B. Alko- 

cylsulfonsaure hinzugefugt Hierauf wird die Losung hofen, Ketonen und Estern, und mft Lackbinde- 

unter Weiteiruhren, mit SalzsUure auf p H = 5 einge- nsCteln, wie Ntaozelfulose, Spritlack, Aminopiast- 

stellt. Es bildet sich dann ein gut filtrierbarer Nieder- alkydhaiz, Anihioplastepoxydharz, Phenolplast- 

schlag, welcher filtriert, gegebenenf alls mit Wasser Epoxydharz bzw. deren Gemischen, gut genetzt bzw. 

gewaschen, bei 80 bis 100° C getrocknet und 50 darin suspendiert werden. 
schlieBIich m . einem KoUergang desintegriert wird. 

Das erhaltene Pigment wird auf einer Dreiwalzen- Patentanspruche: 

miihle einmal vermahlen und ergibt eine Emailfarbe, 1. Verfahren zur Herstellung von organophilen 

welche auch nach einem Jahr bodensatzfrei ist. Oxyd-, Hydroxyd- und Chromatpigmente ri durch 

Einem Zykms von Wetterfestigkeitsproben unter- 55 Behandlung mit anionaktiven oberflachenaktiven 

worfen, erweist sich ihre Stabilitatszeit als dreifach Verbindungen und Ansauem, dadurch gekenn- 

gegenUber einem EmaH, welches aus dem unbehan- zeichnet, daB man das Pigment in Wasser suspen- 

deken Pigment hergestellt wurde. Auch die Auftrag- dfert, die Suspension bei erhohter Temperatur, 

barkeit ist besser, der Glanz hdher und die Email- vorzugsweise von 40 bis 70° C mit einer eben- 

oberflache weist auch nach ISngerer Zeit keine 60 falls erwarmten, vorzugsweise auf 70 bis 80° C 

»kreidigenc Flecke auf. gebrachten, 1 bis 4 f /oigen wSBrigen Losung eines 

Beisoiel 2 Alkalisalzes von AlkyI-, Aryl- oder Alkylaryl- 

p sulfosaurcn vermischt, wobei von diesem Salz 0,5 

Durch Vorversuche wurde ermittelt, daB ein Blei- bis 5°/e, berechnet auf das Trockengewicht des 

cbromatpigment in waBriger Suspension mit einem 65 Pigments ange wendet werden, worauf man die 

lVoigen Zusatz von isopropylnaphmau'nsulfonsaurem Mischung durch Ansauem auf einen p H -Wert von 

Ammonium das grofite Sedimentvolumen ergibt etwa 5 bringt und das skh ausscheidende Pig- 

500 g Bieicnromat werden m 2 1 Wasser suspendiert ment von der wa*Brigen Phase trennt, bei 60 bis 



